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@ Proc6d6 d'obtentlon de princtpes tannlques d'origine vdg^tale, composition cosm^ologlque et composition 
pharmaceutlque contenant le prIncipe tannlque purlf)^ obtenu selon le procM^. 

@ L'invention concerne un proc6d6 d'obtention de principes 
tanniques purifies d'origine v6g6tale. 

Selon rinvention. ce proced6 comporte essentlellement les 
stapes sutvantes : a) radsorption du principe tannlque actif. a 
partir d'une solution extractive de la matl6re premiere, sur un 
adsorbant polymere ^ fonctions amides ou 6quivalentes ; et b) 
la d6sorption s6lective et quantitative du principe tannique actif 
fix6 sur I'adsorbant. d6sorption i I'aide de bases ou de 
substances ^ propriSt^s basiques. 

L'invention a egalement pour objet les applications de ce 
principe actif utilisant ses activit6s anti-enzymatiques. 

L'invention a en outre pour objet des compositions cosm6to- 
logiques et des compositions pharmaceutlques comportant k 
tltre de principe actif les princtpes tanniques purifl6s obtenus 
selon le present proc^dS. 
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Description 

Plus preoisement. Is but de la P^^^^";^^^^"^^,"^"^^^^^^^^^^^^ man.ere pratiquement puantitat.ve, 

vegetale. les principes tann.ques actifs ^ f ^"^^3 ^^tivites anti-enzymes d'origine. 

les extraits purifies renfermant ams. la P^^=^';f^,^°*f ^"^'^^^^ de principes tanniques punf.es 

15 I'aide de bases ou de substances a Pf°P"®*f!,^^f ,a presente invention que les tannins en 

. il convient de remarquer qu'ii eta.t ^^,3^^ et que plus particulierement 

general 6taient degrades, notamment par ^'^V'^f .P^Lj^ formation de sels d'acides 

Is tannins e.lagiques pouvaient etre ^^^^^^'^^''T^''^^^^^^^ etait a proscrire. Or de maniere 

=tri!s :i s:::^;^oJ..... .,.o,..s pour . d.sorpt.on 

nrr.\"de«aror^^^^^^^^^^ 

addition d-acide ou de des'substances banales de ,a 

substances phenoliques telles ^-^'d^-P^^^^'"' P^'n'o^^^^^^^^ des Pres - Filipendula Ulmaria 

De maniere particulierement avantageuse Jap ante doriginee^^^^ proprement dite. ses 

(Flora Europaea) ou Spiraea ^Imana^de la famH^e des^R^^^^^^^^^ 

30 sous-especes. ses varietes ou especes affines ^^^^JT'^'^.i^l les resultats tres interessants obtenus 

Les raisons du choix de cette matiere P^^["'7J,„\^P'Ss ^ SS"^^^^^^^^^^^ " '^^^^'^^ P'"'""'' ''^"'-'^ 
comparativemenf a ceux d'autres plantes °" P;.'"^'P^^^^3™ f^Je^Te saHcylate de methyle, le rutoside, 

- -L^Sl^preSir^^^^^^^ - -'-'---^^ 

. r=sqt-'ie«^^ 

nySrpSSS^est^^^^^^^^^ 

n'etant nullement limitatifs bien entendu. substances a proprietes basiques, fortes ou 

U n.utr,nsMlon de la solution pout se ''"^^"''•'•^.''^^^^iai sSparation ™i*™i.lr.. 
suffisante sous forme de poudre afin de J^.^^-'f^^^ ' f ^ Paide de solvants et effectuee suivant un 
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notamment le methanol, Tethanol, le propanol ou encore le propyl^neglycol, le glycerol, 
. les solvants cetoniques. notamment Tacetone, le methyl6thylc6tone, 
. les esters tels que ac6tate d'ethyle. ac6tate d'isopropyle, 

. ou tout autre solvant k caract^re relatlvement polaire tels que le tetrahydrofuranne. 

Ces solvants peuvent etre utilises soit purs, soit melanges entre eux en quelconques proportions. 5 

Comme on I'a vu, la solution de d§sorptlon peut §tre neutralisee et les liqueurs da d^sorption ainsi obtenues 
peuvent etre ensuite traitees de mani^re A obtenir le produit actif sous forme seche. Eltes peuvent etre 
concentrees de maniere telle que le produit actif precipite de la solution, la precipitation etant rendue 
quantitative par exemple par refroidissement ou tout autre proc6d6 permettant de quantifier cette operation. 

Le produit actif peut etre r6cupere suivant une operation de separation telle que par exemple une 10 
centrifugatlon et une filtration ou tout autre type d'operations permettant reiimination du liquide et la 
r6cuperation du produit actif sous forme sollde. 

Le principe actif peut alors etre soumis a une operation de dessiccation de quelconque nature de maniere A 
obtenir un produit suffisamment sec pour pouvoir etre reduit en poudre. 

Le principe actif peut ainsi etre utilise sous forme s^che ou sous forme liquide, par exemple en solution dans 15 
des solvants tels que ceux pr6cites. 

Dans un mode de realisation particulier. la solution extractive est extraite de poudre de fleurs de Reine des 
Pr6s. Puis elle est filtree. puis concentree jusqu'a Elimination du solvant Le r6sidu est ensuite repris avec de 
Teau, soumis a une temperature sup6rieure a la temperature ambiante de maniere ^faciliter la dissolution. La 
solution aqueuse obtenue est deposEe en tete d'une colonne contenant de la poudre de polymere 20 
polyamide.Apr^s adsorption de la solution aqueuse la colonne est lavde avec un solvant, la matiere banale 
etant ainsi eliminee. L'elution est ensuite r6alis6e A I'aide de solutions hydroalcooliques et d*hydroxyde de 
sodium ou d'ammoniaque, reiuat 6tant neutralist en cours d'6lution avec de I'acide chlorhydrique ou de 
I'acide acetique. La solution est ensuite soumise a la dialyse, puis la liqueur de dialyse est concentree Jusqu'a 
apparition d'un precipite par exemple a Taide d'un evaporateur rotatif sous pression rtduite. La liqueur 25 
concentree est ensuite r6frig6r6e a 4*^0 de manidre a quantifier la precipitation. La liqueur est filtree sur un ,^^4,^^ 
buchner. Le precipite est Iav6 et seche. Le produit sec est aiors pulverise. t 

L'invention a egalement pour objet les applications de ce principe actrf utilisant leurs actlvites „^ ' 

anti-enzymatiques. 

L'invention a en outre pour objet des compositions cosmetologiques et des compositions pharmaceutiques 30 
comportant a titre de principe actif les principes tanntques purifies obtenus selon le present procede. - ■ 

D'autres caracteristiques et avantages de la pr6sente invention apparaitront a la lumidre de la description 
presentee sous forme d'exemples. 

EXEMPLE 1 - ORIGINE DE LA MATIERE PREMIERE 35 ' '| 

La plante d*origine est la Reine des Pr6s -Filipendula Ulmaria (Flora Europaea) = Spiraea Ulmaria -de la 

famille des Rosacees, i'espece proprement dlte, ses sous-especes, ses variet6s ou especes affines, 

notamment d'origine horticole et les hybrides eventuels. , ^ 

La plante tres cosmopolite peut dtre a Torigine soit sauvage, soit cultiv6e. ' * 

La matiere premiere - ou drogue - est constitu6e par les fleurs ou parties de fleurs, les sommites fleuries ou 40 

tout autre partie vegetale de composition analogue. 

EXEMPLES 2 A 4 - PREPARATION DE L'EXTRAIT ACTIF 

Exemple 2 45 
1 kg de poudre de fleurs de Reine des Pres (tamis 250) sont extraits a chaud dans un appareil d*extraction 

en continu de type SOXHLET a Taide de 15 litres d'ethanol A 80 pour cent VA/ pendant 48 heures jusqu'i 

epuisement de la poudre. 

Apres refroidissement, la liqueur extractive est filtree sur papier. 

La solution extractive est concentree jusqu'a consistance semi-pateuse en operant A I'aide d'un 50 
evaporateur rotatif sous pression reduite. 

Le residu est repris avec 2 litres d'eau injectes directement dans le ballon d 'evaporation agite par rotation et 
soumis a une temperature de 50° C pendant 10 minutes, de maniere k facillter la dissolution. 

La solution aqueuse est deposee en tete d'une colonne de 15 cm de diametre et de 100 cm de hauteur, 
contenant 1 kg de poudre de polyamide prealablement lavte avec 10 litres d*6thanol k 96° puis avec 10 litres 55 
d'eau. 

Apres adsorption de la solution aqueuse, la colonne est lavee avec 20 litres d'eau puis avec 20 litres 
d'ethanol a 96^, les matieres banales etant ainsi eiiminees. 

L'eiution est realisee a I'aide de 20 litres de solution hydroalcoolique k 50 pour cent VA/ d'hydroxyde de 
sodium 0,2 N, I'eiuat etant neutralise en cours d'eiution avec de I'acide chlorhydrique 1 N en utilisant un 60 
titrimetre automatique. 

La solution est introduite dans des boudins a dialyse et soumise a une dialyse pendant 48 heures dans un 
bac a circulation d'eau a 12°C. 

La liqueur de dialyse est concentree a I'aide d'un evaporateur rotatif sous pression rfeduite jusqu'S 
apparition d'un precipite pour un volume d'environ un litre. 65 
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. -r A 4. 40 c nendant une nuit. de maniere a quantifier la precipitation. 



ellagique. 



20 



25 



E xemple 3 . o - /*«^io on;n^ Qnnt pxtralts a chaud dans un appareil d'extraction 

soumls i un« lempSralure de 50'C pendanl 10 ?rem de dlamStra el de 100 cm de hauteur. 

U eoluaon aqueuae eat d4poa4e en late ■' '^^^'^"Zmt^^^^Ti. 96- pule avec 10 litres d'eau. 

d-ethanol a 96=. les matieres banales etant ^'"f ' J''"'"^!,^.,^^^,,-^ ^ 50 o/o V/V d'ammoniaque 2 N, Teluat 

"S?olUSi'5t;'concentree a .'aide d'un evaporateur rotatif sous pression redulte jusqu'a precipitation, so.t 
''rX^^'oon^nxZ es?-refriger.e . + 4"C pendant une nuit. de maniere a ce que la precipitation soit 
quantitative. , , . . . maniere a bien essorer le precipite. 

"o' 36 grammes de poudre conslltuanl 1. prIncIpe >=.,(. 

Exemple 4 , /4,«^:o oRn\ cnnt pxtraits a chaud dans un appareil d*extraction 

epuisement de la poudre. 

c?Sur;rcrLfc=^^^^^^^^ 

'^t:'S.du.s.rapria.vac«r.adWn,o«s^^ 

-u"Ldr„%rdrp;rer,.s^urrL;^T 
%^rrrX'-t ^ii^aTu^r:^^^^^^^^^^ - 

d'ethanol a 96"=. les matieres banales etant a.nsi ,«'''^'"^®^,.^^,_.^,.,_^.„ . 50 pour cent V/V d'hydroxyde de 

en utmsant un titrlmetre 

d-un evaporateur rotatif sous pression r^duite jusqu'. un volume 

'Talqueur esUiltree sur Buchner a I'aide d'une fio.e a vide de maniere a bien essorer le precipite, apres 

'^L^produit sec est alors pulverise dans un broyeur a couteaux de maniere a obtenir une poudre passant au 
'tn obtS? ainsi 33 grammes de poudre constituant le principe actif. 

' ^!s'son^S:^ls^JS ^^-^^ actif lorsqu'll est obtenu sous forme s^Ce en poudre. 
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5 - 1 - Composition : . ^ . • -i * ♦ 

Le principe actif es t constitu6 par les tannins actlfs purifies de la plante d'ongine. k I exclusion de tout autre 

constituant en quantite notable. ^ 

La teneur en tannin par rapport au poids sec est au moins 6gale a 95 pour cent. 

5 - 2 - Caracteres et solubilit6s : , w. ^ r«o.. r^i.,o 

Poudre de couleur gris brun p ratiquement inodore. de saveur astnngente. peu soluble dans I eau. plus 
soluble dans les solutions acides ou basiques, hydroalcooliques ou hydrocetoniques. pratiquement insoluble 
dans les solvants organiques tels que Tether, les sotvants chlor6s, etc. 

5 -3 - Identification : , . . i^. i 

Le produit presente les reactions colordes generales des tannins telles que sels fernques. bleu solide, etc., 

et se fixe sur les supports polyamides. pr6cipite la gelatine en solution, etc. 

II presente des valeurs maximales dans VU.V. aux longueurs d'onde voisines de 275 nm et de 225 nm. 

comme par exemple dans l'6thanol k 50 o/o VA/. ^ u ^ i ^^i* 

Dans IMnfrarouge, pastille dans le KBr. il presente des signaux caract§ristiques des hydroxyles au-del^ de 

3 000 cm-^ . des fonctions esters a environ 1 700 cm'^ . des noyaux aromatiques a environ 1 500 cm-^ qui sont 

les bandes prlncipales. ^ , 

Le principe actif peut etre caractens6 par CCM. dans les conditions suivantes par exeniple : 
- support • gel de silice G - solvant de migration : acetate d^6thyte - acide formique - eau : 5:3 : 1 V/V/V 
-reactif de revelation : UV a 254 nm - depot : 5 ^il de solution a 0.5 pour cent mA/ dans I'ethanol a 50 pour cent 
V/V- distance de migration : 10 cm - r6su!tat : taches foncees de Rf voisins de 0,50. 

Teneur en eau : determin6e selon la m6thode CODEX de perte a la dessiccation, a r^tuve a 100-105" C, !a 25 
teneur en eau "h" ne devra pas etre sup6rieure ^ 10 pour cent. 

. Taux de matieres min6rales : determine selon la methode CODEX des cendres totales. le taux de matieres 
min6rales ne devra pas etre sup6rieur k 0,5 pour cent. 



5 - 5 - Dosaqe des tannins . • ^ i 

Determine selon la metho de d'adsorption sur la poudre de peau. le titre en tannin devra §tre au moins 6gal 

a 95 pour cent, rapport6 au produit sec. 

On peut operer par exemple selon le mode suivant. 

On agite mecaniquement pendant 30 minutes 250 ml de solution k 0.5 pour cent m/V dans I 6thanol k 50 
pour cent V/V avec 10 g de poudre de peau pr6chrom6e, puis filtre. 6vapore a stccit6 a I aide d un 6vaporateur 
rotatif 200 ml de filtrat et pese le residu, soit m en grammes. 
Titre en tannin : 



(1 - m ) X 100 X 1 00 

100-h 



5 



10 



15 



20 



30 



35 



40 



45 



^ DVte^rSnf selo^^^^ de SHINOGI ( J. Pharm. Sci .. 1985. 74 (4), 482-485 ) la dose de principe actif 

produisant une activite inhibitrice de 50 o/o (I 50) vis-a-vis de ('diastase pancr6atique porcine avec comme 
substrat le tertio-butylcarbonylalanine p-nltroph6nol (Boc-Ala-ONp) devra etre de : 50 
1 p.g ± 15 0/0 

EXEMPLE 6 - AC TMTE BIOLOGIQUE DU PRINCIPE ACTIF _ 

Le principe actif ainsi prepare presente des actlvitfes inhlbltrices tres importantes. vis-a-vis notamment de 
diverseTeT^mes prot6olytiques telles que les diastase, collagenase et hyaluronldase. Les r6sultats f.gurent s5 
dans le tableau suivant dans lequei les r^sultats sont exprim6s en masse d'lnhlbiteur (en J^g);^®^^ rapport6e^^ 
la drogue s6che d'origine. soit r^elle pour les principes d6finis, produisant une '^l^'^'^^^" .5^' ^^"^^^^^ 
enzymatique de 50 o/o (I 50) dans les conditions des essais. Le signe ( - ) indique une activity inhibitnce nulle. 

60 
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I 50 ( ttg ) 



Inhibiteur 



Elas- 
tase 



Collage- 
nase 



Hyalu- 

roni- 

dase 



Trip- a-Chymotryp- 



sine sine 



Reine des Pr^s 
f leur 

Alchemille 
plante 

Rhubarbe 
racine 

Acide tannique 

Acide gallique 

H amame 1 i t an i n 

Gallate de 
propyle 

Catechine- 
epicatechine 

Ac. chloro- 
genique 

Salicylate de 
m^thyle 

Ethoxazo- 
rutine 

RutosiJe 

Hyperoside 

Querc^tine 
4 ' -Glucoside 

Quercetine 

Morine 

Principe 
tannique de 
Filipendula 



10 

2500 

50 
50 
1 00 
600 



35 



250 
150 
275 

250 
55 
60 



Ulmaria 



40 
8x10' 
1 50 



30 

t 

10 
240 



30 
5x10- 
90 



35 

7,5x10-^ 
130 



3,5 



!! faut noter que ces activites sont tres constantes suivant les lots de preparation. 
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6 - 1 - Protocoles des mesures des activit6s anti-enzymatiques : 

a) Activites inhibitrices de I'^lastase, de la trypsine et de ra-chymotrypsine : 

Les dosages d'activit6s inhibitrices de r6lastase, de la trypsine et de I'a-chymotrypsine ont 6t6 r6alls6s 5 
selon la m6thode de SHINOGI et al. (1), ta quantity d'Inhibiteur 6tant adapt§e de maniere a obtenir une 
inhibition voisine de 50 % (150) apres 30 minutes, les extraits etant gen6ralement pr6par6s a partir de 0,5 g de 
poudre (250) de plante seche dans 20 ml d'6thanol a 50 o/o VA/, les principes d6finis en solution a 1 mg/mf 
d'6thanol a 50 o/o V/V. 

(1) SHINOGI M.. AGHA B.J., TSUJI K. and DIGENiS G,A. Assessment of antiprotease activity of some 10 
carbamate derivatives. J. Pharm. Sci .. 1985. 74 (4), 482-485. 

b) Activites inhibitrices de la collag6nase : 

Les dosages d'activit^s inhibitrices de la coliagenase ont ete realises selon la m6thode viscosimetrique de 
MaC CARTNEY et al. (2) a i'aide d'un viscosimetre de type OSTWALD a tube capillaire permettant une mesure 15 
du temps d'6coulement pour I'eau a 27''C d'environ 30 secondes. 

(2) Mac CARTNEY H.W., BATES S.R.E., BLUMSON N.L, NELSON D.. JAMISON D. and ELMORE D.T. A 
recording viscometer for assaying mammalian coliagenase. Biochem. J .. 1983, 213 , 275-278. 

Pour les mesures d'activit6s inhibitrices 2,5 ml de coliagenase (Sigma type (V a 2 ^.g/ml) en solution dans le 
tampon 0.05 M Tris/HCI pH 7.4 contenant 5mM de CaCl2 sont mis a incuber a 27** G pendant 10 minutes avec 20 
100 IJ.I d'Inhibiteur en solution dans T^thanol a 50 o/o VA/, la quantity d'Inhibiteur 6tant adapt6e, les extraits 
vegetaux et les principes d6flnis prepares comme pr6c6demment. Le substrat (2,5 ml de collagene SIGMA 
type 111 k 0,1 o/o V/V dans le meme tampon) 6galement thermostats est alors ajout6. Les mesures de temps 
d'6coulement sont effectu6es au depart puis toutes les 15 minutes pendant une heure, soit "t" la mesure 
apres une heure. 25 

On peut operer par rapport a un temoin contenant 100 ^.1 d'6thanol a 50 o/o V/V sans inhibiteur. soit "to" la 
mesure apres une heure, puis calculer la masse d'inhibiteur 150 en fonction du o/o dMnhibition obtenu dans les 
conditions de Tessai. 



30 



% d* inhibition 



to - t X 1 00 
to 



c) Activite inhibitrice de Thyaluronidase : 

Les dosages d'activtt6s inhibitrices de I'hyaluronidase ont .et6 r6alis6s selon la m6thode de reduction 
turbidimetrique de I'USP XX (United States Pharmacopoea, 1980, 20, 376-377). 

Pour les methodes d'activitSs inhibitrices, 1 ml de solution d'hyaluronidase (SIGMA lll-P a 0,75 unitSs/ml) 
sont mis ^ incuber a 37'' C pendant 10 minutes avec 100 p^l d'inhibiteur en solution dans l'6thanol a 50 o/o V/V, la 
quantit6 d'inhibiteur etant adapt6e et les preparations effectu6es comme pr6c6demmeht. Le substrat (1 ml de 
solution d'hyaluronate de potassium a 0,25 mg/ml) 6galement thermostate est alors aJoutS. Apr6s incubation 
pendant 30 minutes a 37''G, 8 ml de solution de serum sont ajout6s et la density optique lue au 
spectrophotometre a 640 nm apres 30 minutes a temperature ambiante, soit D par rapport a un blanc sans 
hyaluronate. 

On peut operer par rapport a un t6moin contenant 100 d'ethanol i 50 o/o V/V sans inhibiteur. soit Do par 
rapport a un blanc sans hyaluronate, puis calculer ta masse d'inhibiteur 150 d*apr6s le o/o d'inhibition obtenu 
dans les conditions de I'essai 



% d'inhibition : Do - D x 100. 



Do 



55 



d) Application : 

Le principe actif tannique de la Reine des Pres pr6sente.du fait de ses activit6s,un effet anti-vieilllssement 
general sur les organismes vivants par restauration notamment de rint6grft6 du tissu conjonctrf. 

11 s'agit done d'un produit anti-vieillissement, agissant en tant que protecteur cellulaire vis-6-vis 
d'agresstons tr6s diverses par fixation membranaire, parietale ou tissulaire et par inhibition des enzymes 
d6gradant la trame des membranes, des parois et des tissus d'organes tr6s divers. 

II s'ensuit des propriet6s tres varices utillsables industriellement, notamment en m6decine humaine et 
vet6rinafre. en pharmacie, en cosm6tologie, en di6t6tique, etc., et dans tous autres domaines d'application 
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egalement proteges. or,nMrntinn<5 telles aue les suivantes : 

Ainsi. par exemple. sont en outre mdiquees^^^^^ toni-elastiques de la peau 

- en cosmetologie : produ.t ^"V'^ f^LiS^^^ 
(ariti-elastase, anti-collageriase, etc..) au niveau ac^^^^^^ 

5 anti-cellulitique.etcJoucapillaire (ton.queducu.r^^^^^^^^^^^ ,^ 3^^,j„,e la 

.endermatologie:produitantiinflammato.re^ e^^^^^^^^^ ^ ^^^^ antibacterien, 

. rfrdirjSo.o..e : Protecteur vasc.^^^^^^^ 

^^-SsiSin^Se"- Se=^^^^ — ^ 

antidiarrhetique, etc. ; ^^^^^ hpmn«^tatiaue uterin. anti-infectieux. contraceptif, etc. ; 

^ \ ..co/tA inr^cil mi ner OS : 



2C 



25 



30 



35 



- en stomaioiogie . ouminc ^^^^^^^^^^ - - 

(parodontoses, etc.,) en usage local ou per os ; 
-^en urologie et nephrologie : comme "Prostat.que etc 

- comme anti-infectieux general ; antibacterien. ant.fong.que. antiviral, etc. . 

- en diabetologie : diabete gras, etc. 

EXEMPLE 7- TOXiCOLOGlE ..^^^^^t rhpy le rat ont montre la bonne tolerance generate du 

"o.rS'JSHflec.ui, oh,z des .««™s volon.alras =m ega,.n»,a, mo.tt* l lnnoo* d. produ.t .n 

application locale. , , . , r^^^nnup Hp la Relnedes Pres. qui figure d'une part, dans la liste 

llfautsignalerlanontoxicitegeneralementreconnuedelaR^^^^^^ ^^^^^ .^^ ^979 

de plantes en vente libre en dehors des °«'='"«^et des herbons^^^^^ d'autre part, dans la liste de 72 

(J.0. 22-6-1979). choisiesnotamrnent en ra.son de leur^ p^^^ ,^3 

plantes medicinales pour tisanes (^_O du 7-3 1985) elarg^e p beneficier sous certa.nes 

SSr^n ^ "^^^^"^^^ Mise sir le Marc... 
EXEMPLE 8 - FORMES GALENIQUES 

" LtSS;La;rd'rir,. atZn^e d«rar.ox,da ^ ... « »a.*a. *. da 

Carnauba Q.S. 

^ 8. 2 -solute buyable : Ampoules de 2 ml.Prindpe tannique de Filipendula Ulmar ia 0.010 g 

Excipient : 

Alcool a 95^ 1 ml 

Eau puhfiee q.s.p. 2 ml. 

'° 8 -3- solute injectable : Ampoules de 2 ml.Principe tannique de Filipendula Ulmari a 0.010 g 

Excipient : 

Monopropytene-glycol 1 ml 
Eau p.p.i. q.s.p. 2 ml. 



55 



. . 4 - Creme Principe tannique de Filipendula Ulmaria 0.5 g 



Excipient : . o « 

Mono et digiycerides de I'acide palmitique U g 

SO Alcool cetylique 2 g 

Alcool cetostearylique 1 g 
Cetostearate de polyoxyethylene 1 g 
Monooleate de glycerol 1 g 
2-Octyl dodecanol 8 g 

65 Triglyceride de I'acide caprylique 3 g 
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Huile de paraffine fluide 3 g 
Acide polyacrylique r§ticul6 0.3 g 
Trifethanolamine 0,8 g 

Parfum, conservateur. eau purtfiee q.s.p. 100 g 



5 



8 - 5 - Gel P rincipe tannique de Filipendula Ulmaria 0,5 g 
Excipient 

Acide polyacrylique r6ticul6 0,6 g 

Triethanolamine 0,6 g 

Monopropyleneglycol 45 g 

Parfum, conservateur, eau purtfiee q.s.p. 100 g 



1. Precede d'obtention de principes tanniques purifies d*origine v6g6tale, caract§ris6 en ce qu'il 
comporte essentiellement les 6tapes suivantes : 20 

a) Tadsorption du principe tannique actif, a partir d'une solution extractive de la mati^re premiere, 
sur un adsorbant polymere afonctions amides ou 6qulvalentes, et 

b) la d6sorption selective et quantitative du principe tannique actif fix6 sur I'adsorbant, d6sorptton 
a I'aide de bases ou de substances a propn6t6s basiques. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1, caract§rise en ce que la solution est ensuite neutralls§e par 25 
addition d'acide ou de substances a proprlet6s acides pures ou en melanges. 

3. Proc§de selon I'une des revendications pr^cedentes. caract6ris§ en ce que. entre l'6tape 
d'adsorption a) et I'etape de d6sorption b) des substances banales de la plante sont 6liminees 
quantitativement par lavage ou Glutton 4 Taide de solvants. 

4. Proc6de selon I'une des revendications pr6c6dentes, caracteris6 en ce que la plante d'origine est ta 30 
Peine des Pr6s - Filipendula Ulmaria (Flora Europaea) ou Spiraea Ulmaria - de la famille des Rosacees, 
I'espece proprement dite. ses sous-especes, ses vari6tes ou esp^ces affines, notamrtient d'orlgine 
horticole et les hybrides eventuels. 

5. Proced6 selon Tune des revendications pr§c6dentes, caract6ris6e en ce que les potymeres 
d'adsorption a fonctions amides ou equivaientes sont choisis parmi notamment les nylons, les 35 
polyamides, les polyvinylpyrrolidones, soit purs, soit m6lang6s entre eux ou dilu6s. 

6. Proced6 selon Tune des revendications precedentes, caract6ris6 en ce que la d6sorption se fait avec 
des bases ou des substances k propri§tes basiques, fortes ou faibles, en solutions aqueuses, 
alcooliques, ou cetoniques, pures ou en melanges, le titre choisi de mani6re k ce que la d^sorption soit 
quantitative. ^'"^ 

7. Procede selon I'une des revendications prec6dentes. caracteris6 en ce que la substance k 
proprietes basiques r6alisant la d6sorption est une solution d'hydroxyde de sodium ou une solution 
d'ammoniaque. 

8. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que ia neutralisation de la 
solution apr^s r§tape b), neutralisation par addition d'acides ou substances k propri6t6s acides peut se 45 
faire par utilisation de r6sines 6changeuses d'ions, par dialyse ou tout autre proc6de de separation 
moleculaire. 

9. Precede selon I'une des revendications prec6dentes. caracteris6 en ce que r extraction a lieu a partir 
de la drogue fratche ou dess6ch6e divis6e de mani^re suffisante sous forme de poudre selon un 
quelconque proc6de, I*extraction a lieu k I'aide de solvants d'extraction et est effectu^e suivant un 50 
procede k chaud ou a froid avec un appareillage d'extraction de quelconque nature operant en continu ou 

en discontinu de manidre k ce que I'extraction soit quantitative. 

10. Precede selon la revendication 9, caracterise en ce qu'une extraction preiiminaire, de maniere k 
eiiminer des substances banales g§nant I'extraction. peut etre realisee par exemple avec un solvant de 
polarite differente de celui de Textraction. ^ 

11. Precede selon les revendications 9 et 10, caracterise en ce que, apres extraction et avant 
purification, les parties vegetales peuvent etre separ6es de la solution extractive k I'aide d'un appareillage 
adapte par exemple de filtration ou de centrifugation et, enfin, la solution extractive peut §tre concentree 
ou evaporee a siccite et reprise par des solvants. 

12. Precede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que les solvants. notamment 60 
d'extraction ou de lavage, sont choisis parmi : 

. les solvants hydroxyl6s par exemple I'eau, les solutions aqueuses salines, acides ou basiques. les 
alcools. notamment le methanol, rethanoi. le propanol ou encore le propyleneglycol. le glycerol. 
. les solvants cetoniques, notamment I'acetone, le methyiethylcetone, 

. les esters tels que acetate d'ethyle, acetate d'isopropyle, ^ 
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ou tout autre solvant a caractere relativement polaire, tels que le tetrahydrofuranne, 
ces solvants pouvant etre utilises solt purs, soit melanges entre eux en quelconques proportions 

13 Procede selon Tune des revendlcations prScedentes, caractense en ce que les liqueurs de 
desorptlon ainsi obtenues peuvent etre ensuite traitees de maniere a obten.r le produit actif sous fo me 
seche par exemple les liqueurs de desorption obtenues peuvent etre concentrees de maniere telle que le 
prSCit actif prLiplte de la solution, la precipitation etant rendue quantitative par exemple pa 
?efroW ssement ou tout autre procede permettant de quantifier cette operation et le P^oduit ac f peut 
itre recupere suivant une operation de separation, telle que par exemple une cen tnfugat.on * "n 
ou tout autre type d'operations permettant I'elimination du liquide et la recuperation du produ.t actif sous 
forme solide. le principe actif etant ensuite soumis k une operation de dessiccation de quelconque 
nature, de maniere a obtenir un produit suffisamment sec pour pouvoir etre reduit en poudre. 

14 Procede selon I'une des revendlcations pr6cedentes. caracterlse en ce que la solution extractive est 
extraite de poudre, de fleurs de Reine des Pres. puis elle est filtree, puis concentree jusqu a elimination 
du solvant. le r6sidu est ensuite reprls avec de I'eau. soumis a une temperature superieure a la 
temperature ambiante de maniere a faciliter la dissolution, la solution aqueuse obtenue est deposee en 
tete d-une colonne contenant de la poudre de polymers polyamide. apres adsorp ion de la solution 
aqueuse. la colonne est lavee avec un solvant. la matlere banale etant ainsi eliminee. 1 elution est ensuite 
r^alisee a I'aide de solutions hydroalcooliques et d'hydroxyde de sodium ou d'ammoniaque. 1 eluat e ant 
neutralisee en cours d'elution avec de I'acide chlorhydrique ou de I'acide acetique, la so ution est ensuite 
soumise a la dialyse. puis la liqueur de dialyse est concentree jusqu'a apparition d un Prec'P'te par 
exemple a I'aide d'un evaporateur rotatif sous pression reduite. la liqueur concentree est ensui e 
refrigiree a 4°C de maniere a quantifier la precipitation, la liqueur est filtree sur un buchner, le precipite 
est lave etsech6,le produit sec est alors pulverise. aha^-..^^ 

15 Application du principe actif sous forme seche ou sous forme liquide obtenu selon le procede d une 
des revendlcations precedentes, caracterisee en ce que Ton utilise ses activites anti-enzymatiques. 

16 Composition cosm6tologique selon la revendication 15, caracterisee en ce qu eHe comporte, a titre 
de principe actif, les principes tanniques purifies obtenus selon le procede des revendlcations 

''ir'^Compo^sition pharmaceutique selon la revendication 15. caracterisee en ce qu'elle comporte, a titre 
de principe actif, les principes tanniques purifies obtenus selon le procede des revendlcations 
precedentes. 
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